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Аннотация. Конденсацией эпихлоргидрина и метилизобутил-
кетона получены диастереомерные син- и анти-2-метил-2-
изобутил-4-хлорметил-1,3-диоксоланы. Синтезированные хло-
риды были использованы в реакции дегидрохлорирования в 
присутствии твердого гидроксида калия. В результате с коли-
чественным выходом выделен 2-метил-2-изобутил-4-метилен-
1,3-диоксолан – стартовый реагент для синтеза дихлор- и ал-
коксипроизводных. 
 

Annotation. Condensation of epichlorohydrin 
and methylisobutylketone gave diastereomeric 
syn- and anti-2-methyl-2-isobutyl-4-
chloromethyl-1,3-dioxolanes. The synthesized 
chlorides were used in the dehydrochlorination 
reaction in the presence of solid potassium 
hydroxide. As a result, 2-methyl-2-isobutyl-4-
methylene-1,3-dioxolane, the starting reagent 
for the synthesis of dichloro- and alkoxy deriva-
tives, was isolated in quantitative yield. 

Ключевые слова: циклические ацетали, 1,3-диоксоланы, гем-
дихлорциклопропан, карбонильные соединения. 

Keywords: cyclic acetals, 1,3-dioxolanes, 
gem-dichlorocyclopropane, carbonyl com-
pounds. 

 
звестно, что при переработке растительного сырья образуются различные циклические ацета-
ли, которые применяются в качестве компонентов и добавок к моторным топливам [1-6]. Так 

же описано использование замещенных 1,3-диоксоланов для синтеза фармацевтических или полимерных 
продуктов [7, 8].  

 Ранее нами были получены изомерные 2- и 4-фенил-, 2- и 4-феноксиметил-1,3-диокса-
циклоалканы – замещенные циклические ацетали (1,3-диоксацикланы) и определено их пространственное 
строение [9]. 

Продолжая эти исследования, мы синтезировали диастереомерные 2,2,4-триалкилзамещенные-1,3-
диоксоланы в условиях микроволнового излучения с целью получения 2-метил-2-изобутил-4-метилен-1,3-
диоксолана, который был использован в реакциях дихлорциклопропанирования и присоединения в при-
сутствии КУ-2 этанола. 

2,2,4-Тризамещенные 1,3-диоксоланы 3а, b были получены конденсацией доступных нефтехи-
мических соединений эпихлоргидрина 1 и метилизобутилкетона 2 присутствии КУ-2 в условиях мик-
роволнового излучения.  

И 
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В выбранных условиях (40 °С и мощность 250 Вт) конденсация 1 с кетоном 2 проходила в усло-
виях микроволнового излучения в течении 1 ч. Отметим, что получение 3а, b в условиях термического 
нагрева занимает 6 ч., тогда как при микроволновом способе синтеза время реакции сокращается в 6 
раз, однако выход и селективность остаются прежними.  

Строение полученных 2,2,4-тризамещенных 1,3-диоксоланов 3а, b подтверждено данными ЯМР 
13

С 
и 

1
Н, а так же 2D гетероядерных 

1
Н

13
С ЯМР экспериментов HSQC и HMBC методов. В случае различных 

заместителей R
1
 и R

2
 для молекул 3а, b в спектрах ЯМР 

1
Н и 

13
С для каждого изомера наблюдается удво-

енный набор сигналов одинаковой интенсивности, что свидетельствует об образовании диастереомерных 
пар, отличающихся положением заместителей у атомов С

2
 в соотношении 1 : 1.  

 

 
 

Анализ спектра 2D NOESY для 3а, b установлено, что наблюдаются кросс-пики взаимодействия 
протонов с ХС (химический сдвиг) в области 4.29–4.32 м.д. с протонами с ХС при 1.33 м.д., что указы-
вает на сближенность С(4)Н протонов с протонами С(9)Н3 и образовании син-конфигурации для 3а, 
так же для протонов с ХС в области 4.29–4.32 м.д. наблюдаются кросс-пики взаимодействия с прото-
нами с ХС при 0.93 и 0.95 м.д., что указывает на сближенность протонов С(4)Н с протонами С(10)Н3 
или С(11)Н3 для 3b и образование анти-конфигурации.  

Синтезированные хлориды 3а, b в среде твердого гидроксида калия были использованы для 
получения при 200 °С 2-метил-2-изобутил-4-метилен-1,3-диоксолана 4 – перспективного соединения 
для синтеза полимерных материалов [10].  

 

 
 

Полученный 2-метил-2-изобутил-4-метилен-1,3-диоксолан 4 – циклический аналог виниловых 
эфиров применялся для синтеза диастереомерных дихлоридов 5 а, b и этоксипроизводных 6 а, b.  

 

 
 

Строение полученных 2,2,4-тризамещенных 1,3-диоксоланов 5а, b и 6а, b подтверждено дан-
ными ЯМР 

13
С и 

1
Н, а так же 2D гетероядерных 

1
Н

13
С ЯМР экспериментов HSQC и HMBC методов. В 
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случае различных заместителей R
1
 и R

2
 для молекул 5а, b и 6а, b в спектрах ЯМР 

1
Н и 

13
С для каждо-

го изомера наблюдается удвоенный набор сигналов одинаковой интенсивности, что свидетельствует 
об образовании диастереомерных пар, отличающихся положением заместителей у атомов С

2
 в соот-

ношении 1 : 1.  
 
Работа выполнена в рамках государственного задания Минобрнауки России в сфере научной де-

ятельности, номер для публикаций FEUR – 2022-0007 «Нефтехимические реагенты, масла и материа-

лы для теплоэнергетики.  
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